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La d é t e r m i n a t i o n  d '  u n  p l a n  d '  e s sa i s  c o m p a r a t i f s  i n t e r l a b o r a t o i r e  
d é p e n d  d u  b u t  recherché.  
Les e s s a i s  d e  1 ' I S R I C  [ l l  s o n t  c o n d u i t s  p o u r  r É d u i r e  l a  ' v a r i a b i l i t é  
d a n s  l e s  d o n n é e s  a n a l y t i q u e s  e t  p rocure r  d e s  é t a l o n s  d e  r t f é r e n c e  a u x  
l a b o r a  t o i  res. 
11s c o m p o r t e n t  1 0  s o l s  s u r  l e s q u e l s  s o n t  e f f e c t u e s  3 g r o u p e s  
d ' a n a l y s e s  s t a n d a r d s  p a r  u n e  c i n q u a n t a i n e  d e  l a b o r a t o i r e .  P o u r  c h a c u n e  
d e  ces  a n a l y s e s  l e s  c o m p a r a i s o n s  s o n t  e f f e c t u é e s  e n  c l a s s a n t  B p a r t  
l e s  r é s u l t a t s  o b t e n u s  p a r  l a  m é t h o d e  d e  r é f é r e n c e  p r é c o n i s é e  e t  l e s  
a u t r e s  r é s u l t a t s .  
C h a q u e  g r o u p e  d ' a n a l y s e  s t a n d a r d  c o m p r e n d  u n  c e r t a i n  n o m b r e  d e  
d g t e r m i n a t i o n s  é l é m e n t a i r e s  : 
- g r a n u l o m é t r i e  : 3 r é s u l t a t s  s o i t  : Argi les  %, l i m o n s  z, s a b l e s  $. 
- pH : 3 r É s u l t a t s  = pH e a u ,  pH Kcl,  pH C a C 1 2 .  
- B a s e s  é c h a n g e a b l e s  = 3 r é s u l t a t s  : K ,  Na, Ca: Mg. 
- C a p a c i t é  d ' é c h a n g e  c a t i o n i q u e  : 1 r é s u l t a t .  
C h a c u n  d e s  l a b o r a t o i r e s  n e  f o u r n i t  qu '  u n  s e u l  r é s u l t a t  a n a l y t i q u e  p a r  
d é t e r m i n a t i o n  É l é m e n t a i r e  p o u r  un é c h a n t i l l o n .  I1 e n v o i -  d o n c  5 
1 ' I S ! ? I C  : 1 1  x 1 0  = 1 1 0  r é s u l t a t s .  
Ces r é s u l t a t s  s o n t  a l o r s  r e g r o u p é s  e n  u n e  t a b l e  p a r  d é t e r m i n a t i o n  s o i t  
1 1  t a b l e s  c o m p r e n a n t  1 0  é c h a n t i l l o n s  e t  p l a b o r a t o i r e s  a y a n t  e f f e c t u É  
l a  m e s u r e .  Les s t a t i s t i q u e s  e m p l o y h e s  f o u r n i s s e n t  u n e  v a l e u r  
recommandée  p o u r  c h a q u e  d é t e r m i n a t i o n  d e  c h a q u e  é c h a n t i l l o n  a v e c  un  
i n t e r v a l l e  d e  c o n f i a n c e .  Les  l a b o s  s e  s i t u a n t  e n  d e h o r s  d e  
1' i n t e r v a l l e  s o n t  i d e n t i f i h s .  Un t e s t  d e s  r a n g s  permet u l t é r i e u r e m e n t  
d e  c l a s s e r  l es  l a b o r a t o i r e s  s e l o n  l e  n i v e a u  g é n é r a l  d e  l e u r s  r é s u l t a t s  
p o u r  c h a q u e  a n a l y s e  : a c c e p t a b l e s ,  e r r e u r s  s y s t é m a t i q u e s  p a r  d g f a u t :  
e r r e u r s  s y s t é m a t i q u e s  p a r  excés. 
Les e s s a i s  I S R I C  s o n t  d o n c  e f f i c a c e s  p o u r  comparer l e s  r é s u l t a t s  d ' u n  
g r a n d  nombre  d e  l a b o r a  t o i r e  p o u r  un  n o m b r e  i m p o r t a n t  d '  & t a l o n s .  
I l s  s o n t  d i f f é r e n t s  d e  l ' e x p é r i m e n t a t i o n  5 mettre  e n  p l a c e  q u i  
c o m p o r t e  s e u l e m e n t  d e u x  é c h a n t i l l o n s  e t  n e u f  l a b o r a t o i r e s .  
S U T A R N O  e t  S T E G E R  121 d é c r i v e n t  u n  p l a n  s t a t i s t i q u e  p o u r  t e s t e r  l a  
j u s t e s s e  d' u n e '  m é t h o d e  a n a l y t i q u e  p a r  s o n  a p p l i c a t i o n  un  m a t é r i a u  d e  
r é f é r e n c e  c e r t i f i é  d a n s  un p r o g r a m m e  i n t e r l a b o r a t o i r e .  L e u r  e x p é r i e n c e  
n ' e s t  p a s  non  p l u s  a p p l i c a b l e  d a n s  n o t r e  c a s  oÙ l e s  d e u x  s o l s  n e  s o n t  
p a s  a c t u e l l e m e n t  des m a t é r i a u x  d e  r É f 6 r e n c e  mais  d o i v e n t  l e  . d e v e n i r .  '. : 
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P I N T A  C31 d é c r i t  l e s  r é s u l t a t s  p a r t a n t  s u r  1 3  é t a l o n s  v é g é t a u x  p o u r  
l ' a n a l y s e  f o l i a i r e  d u  C I I .  C e s  r é s u l t a t s  s o n t  o b t e n u s  p o u r  u n e  moyenne  
d e  l a b o r a t o i r e s  d o n n a n t  c h a c u n  u n e  s e u l e  v a l e u r  p a r  d é t e r m i n a t i o n  
é l é m e n t a i r e  s u r  u n  é c h a n t i l l o n .  
Les e s s a i s  c o m p a r a t i f s  e n v i s a g é s  s o n t  u n  p e u  d i f f é r e n t s  d e  c e u x  
d é c r i t s  c i - d e s s u s .  I l s  n é c e s s i t e n t  l e  r a p p e l  d e  d e u x  d é f i n i t i o n s  [ 4 1  : 
- R é p é t a b i l i t é  : d i f f é r e n c e  q u e  l ' o n  p e u t  a t t e n d r e  e n t r e  d e u x  
d é t e r m i n a t i o n s  i d e n t i q u e s  d u  même l a b o r a t o i r e  a v e c  u n  même o p é r a t e u r ,  
même a p p a r e i l l a g e  e t  ?i d e s  i n t e r v a l l e s  d e  temps p r o c h e s .  
- R e p r o d u c t i b i l i t é  : d i f f é r e n c e  p r é v i s i b l e  e n t r e  d e u x  d é t e r m i n a t i o n s  
e f f e c t u é e s  p a r  d e s  l a b o r a t o i r e s  d i f f é r e n t s  (même m é t h o d e  mais  
o p é r a t e u r s  e t  a p p a r e i l l a g e s  d i f f é r e n t s ) .  
En g é n é r a l ,  l ' i n t e r v a l l e  d e  c o n f i a n c e  l i é  h l a  r e p r o d u c t i b i l i t é  e s t  
s u p é r i e u r  h c e l u i  d e  l a  r é p é t a b i l i t é  mais  ceci  n ' e s t  p a s  f o r c é m e n t  
v r a i .  Deux l a b o r a t o i r e s  p e u v e n t  f o u r n i r  un  m Z m e  r é s u l t a t  moyen ma i s  ce 
r é s u l t a t  p e u t  ê t r e  t r è s  p e u  r é p é t a b l e  d a n s  l ' u n  e t  t r è s  sûr  d a n s  
1' a u t r e .  
Les tests d u  C I 1  e t  d e  1 ' I S R I C  a v e c  un  r é s u l t a t  p a r  d g t e r m i n a t i o n  n e  
c o n c e r n e n t  q u e  l a  r e p r o d u c t i b i l i t é .  I1 e s t  p r é f é r a b l e  d a n s  n o t r e  c a s  
s u r t o u t  a v e c  s e u l e m e n t  d e u x  n i v e a u x  d e  r é s u l t a t s  d '  u t i l i s e r  u n  p l a n  
d ' e x p é r i e n c e  d e  p r é c i s i o n  d u  t y p e  B r i t i s h  S t a n d a r d  5 4 9 7  C51 p e r m e t t a n t  
l e s  t e s t s  s i m u l t a n é s  d e  l a  r e p r o d u c t i b i l i t é  e t  d e s  r é p é t a b i l i t é s .  I1 
f a u t  c e p e n d a n t  p r e n d r e  e n  c o m p t e  l ' h o m o g é n é i t é  d e s  l o t s  d ' é t a l o n s  
d i s t r i  bués.  
1) o n  s u p p o s e  l e s  l o t s  d ' é t a l o n s  homogènes .  
Avec 9 l a b o r a t o i r e s  n o u s  a u r o n s  8 d e g r é s  d e  l i b e r t é  p o u r  l e  c a l c u l  d e  
l a  r e p r o d u c t i b i l i t é .  S i  c h a q u e  l a b o r a t o i r e  e f f e c t u e  n r é p é t i t i o n s  p a r  
é t a l o n  p o u r  u n e  a n a l y s e ,  n o u s  a u r o n s  a l o r s  9 n  - 9 d d l  p o u r  l e  c a l c u l  
d e  l a  r é p é t a b i l i t k  i n t r a  s o i t  : 
p o u r  n = 3 : 1 8  d d l  
n = 4 : 2 7  d d l  
n = 5 : 36 d d l  
i n = 7 : 5 4  d d l  
4 ou  5 r é p é t i t i o n s  p a r  l a b o r a t o i r e  s e r a i e n t  d o n c  s u f f i s a n t e s  p o u r  u n e  
b o n n e  d 6 f i n i t i o n  d e  l a  v a l e u r  d e  l ' é t a l o n .  C e p e n d a n t  a f i n  d e  d é f i n i r  
p l u s  p r é c i s é m e n t  l a  r é p é t a b i l i t é  de  c h a q u e  l a b o r a t o i r e  j e  p r o p o s e  7 
r é p é t i t i o n s  p a r  é t a l o n .  On d o i t  e n t e n d r e  p a r  l h  n o n  p a s  7 r é p é t i t i o n s  
d e  m e s u r e  ( s u r  u n e  même s o l u t i o n  d ' a t t a q u e  p a r  e x e m p l e )  mais l ' a n a l y s e  
d e  7 p r h l è v e m e n t s  d i f f é r e n t s  d ' u n  mgme s a c  é t a l o n .  
R i e n  n ' e m p ê c h e  c h a q u e  l a b o r a t o i r e  d e  t e s t e r  l a  r é p é t i t i o n  d e  s e s  
m e s u r e s  p a r  r a p p o r t  5 s o n  é c h a n t i l l o n a g e  mais i l  d o i t  f o u r n i r  p o u r  l e s  
t e s t s  c o m p a r a t i f s  7 r é s u l t a t s  p a r  m é t h o d e  c o r r e s p o n d a n t  a u x  7 
p r é l è v e m e n t s  d e  c h a q u e  é t a l o n .  
C e  p l a n  t r è s  s i m p l e  s u p p o s e  p o u r t a n t  q u e  n o u s  s o y o n s  ., s û r s  de,. 
1' h o m o g 6 n é i t é  e n t r e  s a c s  é t a l o n s .  S i n o n ,  n o u s  n e  s a u r o n s  j a m a i s , .  :.si .., 
n o u s  a v o n s  t e s t é  l a  r e p r o d u c t i b i l i t é  d e s  l a b o r a t o i r e s  o u  d e  1' 6 c h a n t i . l -  
l o n a g e  i n i t i a l .  
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I1 f a u t  d o n c ,  comme d a n s  l e  c a s  d e s  e s s a i s  C I 1  131 q u e  1' h o m o g é n é i t é  
s o i t  t e s t é e  u n i q u e m e n t  p a r  l e  l a b o r a t o i r e  q u i  p r é p a r e  l e s  Q t a l o n s .  C e  
l a b o r a t o i r e  a u r a  d o n c  ?i e f f e c t u e r  9 x 7 = 63  p r é l è v e m e n t s  p a r  a n a l y s e  
r e t e n u e  c o r r e s p o n d a n t  a u x  9 s a c s  d e  c h a q u e  l a b o r a t o i r e .  
On p e u t  r é d u i r e  s a  c h a r g e  d e  t r a v a i l  e n  d i m i n u a n t  5 4 l e  n o m b r e  d e  
p r é l è v e m e n t s .  C e p e n d a n t  d a n s  l e  p r o j e t  d e  p r é p a r a t i o n  d e s  é c h a n t i l l o n s  
t é m o i n s  1 6 1 ,  ce n ' e s t  p a s  9 s a c s  q u i  o n t  é t é  p r é v u s  m a i s  '64.' I1 s e r a i t  
i n j u s t e  d '  imposer  2 5 6  p r é l g v e m e n t s  p a r  a n a l y s e  a u  l a b o r a t o i r e  
p r é p a r a t e u r  a l o r s  q u e  l e s  a u t r e s  e n  e f f e c t u e r a i e n t  s e u l e m e n t  7. S e l o n  
l a  d e v i s e  d e  D a r t a g n a n  j e  p r o p o s e  d o n c  d e  mod i f i e r  l e  p l a n  t y p e  
E r i t i s h  S t a n d a r d  5 4 9 7  c i -des sus .  
2 )  Aucune h y p o t h è s e  s u r  1' h o m o g é n é i t é  d e s  l o t s  d' é t a l o n s  
N o u s  t e s t e r o n s  s i m u l t a n é m e n t  d e u x  f a c t e u r s  c o n t r ô l é s  : 
- Les l a b o r a t o i r e s  ( r e p r o d u c t i b i l i t é )  
- Les l o t s  ( s a c s  d ' é c h a n t i l l o n )  
Chaque  l a b o r a t o i r e  r e s o i t  5 s a c s  d e  1 k g  p a r  é t a l o n .  C h a q u e  a n a l y s e  
p o r t e r a  s u r  1 0  r é p é t i t i o n s  a u  t o t a l  p r o v e n a n t  d e  2 p r é l é v e m e n t s  p a r  
sac .  Les r é s u l t a t s  s e r o n t  f o u r n i s  s o u s  l a  forme d ' u n  t a b l e a u  p a r  
d é t e r m i n a t i o n  é l é m e n t a i r e  p r é s e n t é  comme s u i t  : 
I1 e s t  p o s s i b l e  m a i s  p a s  i n d i s p e n s a b l e  d e  j o i n d r e  a u x  r é s u l t a t s  l e s  
p a r a m è t r e s  s t a t i s t i q u e s  q u e  c h a q u e  l a b o r a t o i r e  a u r a  c a l c u l é  ( d i s t r i -  
b u t  i o n s e t  a n a  1 y s e d e  va ri a n c e & c h a n  t i  1 1 o n  a g e  / r é  pÉ ti  t i  o n s )  . 
N o u s  a d o p t e r o n s  ce  p l a n  p o u r  n o s  d e u x  f u t u r s  é t a l o n s  T I  e t  T2 ORSTOW 
a l o r s  q u e  l e  premier p l a n  c o n v i e n d r a  p o u r  l e s  p r i s e s  a n a l y t i q u e s  d a n s  
l e q u e l  l ' é c h a n t i l l o n a g e  a u  p a r t i t e u r  R f t s c h  e s t  p l u s  é l a b o r 6  C61 o u  
p o u r  1' É t a l o n  d e  1' I S R I C  d a n s  l e q u e l  1' h o m o g é n é i t é  a é t é  tes tée .  
L e  premier  p l a n  c o n v i e n d r a  é g a l e m e n t '  s i  un d e u x i è m e  e s s a i  c o m p a r a t i f  
e s t  e f f e c t u é  p a r  l a  s u i t e  a p r è s  d i s c u s s i o n s  d e s  r é s u l t a t s  d u  premier  
e n  l i a i s o n  a v e c  l ' a m é l i o r a t i o n  d e s  m e t h o d e s  e t  d a n s  l ' h y p o t h s s e  oÙ l e s  
l o t s  a u r o n t  é t é  t r o u v é s  homogènes .  
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R é f é r e n c e s  B i b l i o g r a p h i q u e s  
1 )  L. K. P L E I J S I E R  1 9 8 6 ,  T h e  l a b o r a t o r y  M e t h o d s  a n d  D a t a  E x c h a n g e  
Programme : I n t e r i m  R e p o r t  o n  t h e  E x c h a n g e  Round 86  - 1 
2 )  SUTARNO R., S T E G E R  H. F. 1 9 8 5 ,  V a l i d a t i o n  o f  a c c u r a c y  by 
i n t e r l a b o r a t o r y  programme,  T a l a n t a ,  32 ,  1 1 ,  1 0 8 8  - 1 O91 
3)  PINTA H. e t  C . I . I .  1 9 7 5 ,  E t a l o n s  v é y é t a u x  p o u r  l ’ a n a l y s e  
f o l i a i r e ,  A n a l u s i s ,  3 ,  6,  3 4 5  - 3 5 3  
4 )  CAULCUTT R . ,  EODDY R. 1 9 8 3 ,  s t a t i s t i c s  f o r  a n a l y t i c a l  c h e m i s t s ,  
Chapman a n d  H a l l ,  253 p. 
5 )  BS 5497 .  1 9 7 9 ,  P r e c i s i o n  o f  t e s t  m e t h o d s ,  P a r t  1 ,  G u i d e  t o  t h e  
d e t e r m i n a t i o n  o f  r e p e a t a b i l i t y  and  r e p r o d u c i b i l i t y  o f  a s t a n d a r d  
t e s t  me thod ,  B r i t i s h  S t a n d a r d s  I n s t i t u t e .  
6 )  PELLOUX P. 1 9 8 7 ,  E c h a n t i l l o n s  t é m o i n s  d e  s o l s  communs a u x  n e u f  
l a b o r a t o i r e s  ORSTOH, r a p p o r t  i n t e r n e  ORSTOM. 
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